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PatentansprOche: 

1. Verfahren zur Hentelhing eines im wesentli- 
chen trigerfreien Kobaltkatalysators, der auBerdem 
Kupfer, Mangan und Phosphorsfiure bzw. Phosphat 
enthfilt. bd dem man Kobalt. Kupfer, Mangan und 
Phosphorsiure in Form ihrer wBBrigen LOsungen 
mischt. die Metalltalze ausfftUt und bei 400 bis 600° C 
in die Oxide umwaftdelt. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man die LAsung mineb AUcalime- 
taDcaibonatldsttng bei einer Tempentur zwtschen 
30 und 70*C auf einen pH-Wert von wenigstens 8 
bringt die erhaltene Suspension zur VervolUtandi- 
gung der FSlhing durch Zugabe von weiterer 
MetaOsalzlOsung auf einen pH-Wert unterhalb von 
7^ bringt die ausgeKllte Masse gcwinnt und 
trodcnet. diese nach der Kalzination ablcflhlt und, 
gegebenenfalls nach einer Nachw&sche, mit einer 
Lfisung eines Salzes der Mblybdflnsfiure trSnkt und 
durch cine anschlicBcnde S&urebehandlung die 
MolybdinsSure auf der Masse Fixicrt sowie die 
Masse formt. trocknet und reduziert. wobei die 
Mengen der LOsungen jeweiis so gewfthlt werden, 
daB sich im kalziniertea nichtreduzierten Zustand 40 
bis 60 Gew.-% Kobalt (als Co), 13 bis 17 Gew.-% 
Kupfer (als CuX 3 bis 8 Gew.-% Mangan (als Mn^ 0,1 
bis 5 Gew.-% Phosphor (als HjPOO und 0,5 bis 5 
Gew.-% MoI>-bdain (als MoOj) ergebcn. 

2. Kobaitkatalysator, dadurch gekennzeichnet. 
daB er nach dem Verifahren gemSB Anspruch 1 
herstellbar ist 



Die Erfmdung betriirt ein Verfahren zur Herstellung 
im wesentlichen tragerfreier Kobaltkatalysatoren. wie 
sie zur Hydriening von ein- odcr mehrwertigen. 
insbesondere aliphatischen Carbonsfluren zu den 
entsprechenden Alkoholen ben6tigt werden. 

Die Gewinnung von Alkoholen durch Kydriening 
von Carbonsauren ist technisch aoch niciJt befriedigend 
entwickelt, weil Carbonsauren untcr den Bedingungen, 
die normalerweise bei der f iydrierung herrschen. z. B. 
die Qblichen Katalysatoren angreifen und auch sonstige 
Korrosionsprobleme verursachen. Deshalb isi das 
klassische Verfahren zur Herstellung von Alkoholen aus 
Carbonsauren die Hydrierung geeigneter Ester dieser 
Carbonsauren. 

In der Chemikerzeitung, Jahrg.95(1971XSeite 18 sind 
die Schwierigkeiten. die bei der direkten Hydrierung 
von Carlx>risauren auftreten. gewflrdigt 

Aus der deutschen Patentschrift 12 35879 ist nun 
bekannt. daB die direkte Hydrierung von Carbonsauren 
zu Alkoholen mit Hilfe bestimmter Katalysatoren 
gelingt; es sind dies Kobaltkatalysatoren. die auBerdem 
Kupfer und Mangan bzw. Chrom und gegebenenfalls 
eine anorganische Polysaure enthalten. Die b der 
genannten Patentschrift beschriebea;n Katalysatoren 
kdnnen sowofal trSgerfreie Katalysatoren wie TrBgerka- 
talysatorensein. 

Der Erfmdung lag die Aufgabe zugrunde, die 
genamiten Katalysatoren, die nach der Erfabnmg 
schwankende und zum Teil unbefriedigcride Ergebnisse 
lisfem. zu verbessem, wobei die Vcrfoesserung im 
einzelnen insbesondere auf tingen Lebensdauer, 
geringere mOglidie Reaktionst«imeratur und bShere 
Reaktionsgesdiwindigkeiten tbgtsutti wtm (oDte. 



In der genannten Patentschrift ist a a. erwahnt. daB 
skrh als anorganische SSuren, die Polysauren zu bilden 
vermflgen. beispielsweise Schwefelsdure. Borsaure. 
Phosphorsaure, MolybdBnsaure. Vanadinslure und 
5 WolframsBure eignen. Die genannte Patentschrift 
enthait weiterhin einen Hinweis der Art daB die 
Verwendung von MolybdansSure oder Vanadinsaure 
anstelle von Phosphorsaure es eriaubt die Hydriertem- 
peratui- gegenOber einem Phosphorsaure enthaltenden 
10 Katalysator 20»C tiefer zu wahlen. jedoch soli die 
Lebcnsdauer der Katalysatoren. die in dieser Weise 
modiflziert sind. geringer sein als die mit Phosphorsaure 
modifizierten Katalysatoren. 
Es wurde nun gefunden. daB man im Sinne der 
1 s vorstehenden Aufgabe besonders geeignete Kobalt-Ka- 
talysatoren, die auBerdem Kupfer, Mangan und 
Phosphorsaure bzw. Phosphat enthalten, erhalt wenn 
man Kobalt Kupfer, Mangan und Phosphorsaure 
jeweiis in Form ihrer waBrigen Salzlfisungen mischt die 
» LOsung mittels Alkalicarbonatlfisung bei einer Tempe- 
ratur zwischen 40 und 70»C auf einen pH-Wert von 
wenigstens 8 bringt die erhaltene Suspension zur 
Vervollstandigung der Fallung auf einen pH-Wert 
unterhalb von 7,5 bringt die ausgemite Masse gewinnt 
25 trocknet bei 400 bis 600° C caldniert die abgekOhlte 
Masse gegebenenfalls nachwascht mit einer Ldsung 
einss Salzes der MolybdBnsaure trinkt und durch eine 
anschlieBende Saurebehandlung die MolybdBnsBure auf 
der Masse fixiert sowie in an sich bekannter Weise 
30 formt trocknet und reduziert wobei die Mengen der 
Losungen jeweiis so gewahit werden, daB sich im 
calcinierten, nfcht reduzierten Zustand 40 bis 60 
Gewichtsprozent Cobalt (als Co), 1 3 bis 1 7 Gewichtspro- 
zent Kupfer (als CuX 3 bis 8 Gewichtsprozent Mangan 
J5 (als MnX 0.1 bis 5 Gewichtsprozent Phosphor (als 
HjP04) und 0,5 bis 5 Gewichtsprozent MolybdBn (als 
Mo03)ergeben. 

Bei dieser Verfahrensweise tritt als Qberraschender 
Effekt eine sehr gute Verformbarkeit der kobaithaltigen 
40 Grundmasse auf. Gegebenenfalls wird der Katalysator 
mit Wasserstoff in die Metallform gebracht 

Mit besonderem Vorteil werden nach dem genannten 
Verfahren solche Katalysatoren hergestellt die — 
berechnet als Trioxid und bezogen auf das Gesamtge- 
45 wicht des Katalysators — 2 bis 4 Gewichtsprozent 
Molybdan enthalten. 

Die Katalysatoren eignen sich besonders zur 
Hydrierung von ein- oder mehrwertigen — vorzugswei- 
se aliphstischen. 1 bis 20 Kohlenstoffatome aufweisen- 
50 den — Carbonsauren zu den entsprechenden Alkoho- 
len, bei einer Temperatur zwischen 150 und 240"'C und 
bei einem Druck von wenigstens 150 atO in einer 
AtmosphBre aus gasfdrmigem Wasserstoff. 
Mit den Katalysatoren lassen sich besonders solche 
55 Carbonsauren. die normalerweise schwer hydrierbar 
sind, unterhalb von 225° C hydrieren. 

Die Struktur der Katalysatoren hangt naturgemaB 
von der HersteUung ab und ist fOr die spezielle Wirkung 
als Katalysator fOr die Hydrierung von Carbonsauren zu 
60 Alkoholen wichtig: Die innere Oberfiache. gemessen 
nach der BET-Methode, liegt zwischen etwa 30 bis 
80 m»/g. die PorositBt d. h. der Anteil an Hohlraumen Im 
Katalysatorkorn, betragt im allgemeinen 0.14 bis 
0^4 cmVg. Aus diesec Angaben ist zu ersehen, daB es 
65 sich bei den Katalysatoren gemfiB der Erfrndung 
keinesfaHs um gesinterte Katalysatoren hacdelt deren 
innere Obcrflfehe weniger als Mia'/g bctrfigt und 
deren F^rositlt OtlScnP/g uicht Oberschreitet Die 



CopiBE8U^^^^V^nQQF2^/200 5 



23 : 

3 

physikalischen und chemischen Eigenschaften. die sich 
ergeben. wcnn man genau wie folgt verfahrt, sind fiir 
alle ncch dem o. a. Verfahren erhaltenen Katalysatoren 
mehr oder weniger typisch. 

Man mischt demnach entsprechende Mengen vcn 
(Cobalt. Kupfer, Mangan und Phosphorsaure jeweils in 
Form entsprechender Mengen ihrer w90rigen Ldsun- 
gen. bringt die L6sung mittels Alkalicarbonatlosung 
zwischen 45 und 50°C auf einen pH-Wen von etwa f .5, 
bringt die erhaltene Suspension zur Vervollstandigung 
der FSllung durch Zusau der ursprOnglichen Metallsalz- 
I6sung auf einen pH-Wert unterhalb von 7JS, gewinnt, 
wSscht, trocknet die ausgefallte Masse, caiciniert mit 
Luft bei 420 bis 540" C, kOhlt ab, trankt mit einer Losung 
eines Salzcs der Molybdansaure, fixiert die Molybdan- 
saurc durch eine Saurebehandlung und formt die Masse, 
caiciniert wiederym und reduziert schlieBlich. 

Der EinfluB des Zusatzes vom Molybdan wird durch 
eine schon be: geringen Zusaizmengen ausgepragte, 
uberraschende Zunahme des iJtergewichts und der 
Harte sowie einer Abnahme der Porositat ohne Verlust 
von BET-Oberflache gegenuber solchen Katalysatoren 
bemerkbar, die ohne einen solchen Zusatz — etwa 
entsprechend der deutschen Ausiegeschrift 12 35 879 — 
erhalten worden sind Gleichzeitig steigt die Aktivitat 
und wird auch besser reproduzierbar. 

Zur Herstellung der Katalysatoren geht man 
zweckmaBig aus von w§Brigen Losungen gut loslicher 
Salze der katalytisch wirksamen Metalle, insbesondere 
deren Nitralen. in Konzentr^tionen voa mehrals 10%. 
und setzt eine geeignete Menge reiner Phosphorsaure 
zu. 

Die Herstellung der Katalysatoren ist bemcrkenswert 
durch die Beobachtung, daQ die Ausfallung der 
katalyjisch wirksamen Substanzen aus waQrigen Losun- 
gen am besten zweistufig gelingt. wobei Metallsalzlo- 
sung und Fallungsmitlel gleichzeitig in ein RuhrgefaB 
einlaufen. Als Failungsmittel in der ersten Stufe dient ein 
Alkalicarbonat, insbesondere Soda, danach wird mit 
einer weiteren Menge der gegebenenfails sauren 
Losung der katalytisch wirksamen Metallsaize - der 
pH-Wert vermindert und die Failung so vervollsiandigt. 

Man halt in der ersten Stufe einen pH-Wert oberhalb 
von 8, z. B. vori 8,5, ein; die obere Grenze des pH- Wertes 
wird im allgemeinen so gewahit, daB ca. 00 bis 70% der 
Metailmengen gefallt werden. Die gUnstige Fallungs- 
temperatur liegt im Cereich von 30 bis 70, insbesondere 
bei 45 bis 50=C. uie Verweiizeit der Losungen in den 
RQhrbehaitem betragt ca. 1 bis 2 Stunden; sic ist jedoch 
nicht kritisch. 

In der zweiten Stufe wird durch vorsichtiges 
Ansauern, d. h. Zugabe von MetallsalzlSsung, die 
Failung vervollstandigt. v/obei ein pH-Wert von 6,8 bis 
7,5 eingehalten werden sollte. Danach wird die filtrierte 
Masse gewaschen und getrocknet 

Man kann das vorstehend beschriebene zweistufige 
Verfahren in der 2. Stufe kontinuieriich odcr absatzwei- 
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se durchfQhren. Bei konlinuierlicher Arbeitsweise wird 
beispielsweise die Metallsalzlosung zusammen mit 
Natriumcarbonat einem erslen Riihrkessel kontinuier- 
iich zugefuhrt. aus dem geriihrten Kesselinhalt eine 
i enisprechende Menge fortlaufend in einen zweiten 
Ruhrkessel uberfuhrt und in diesem zweiten Ruhrkessel 
durch Zugabe von weiterer Metallsalzlosung die Fallune 
vervollstandigt 
Man kann aber auch die bei pH 8 im erslen Kessel 
•II teilweise gefallte Suspension in ca. 8 Stunden ansam- 
mein iind relativ rasch in ca. 0,5 bis 1,5 Stunden 
neutralisieren. wodurch sich eine teilweise diskontinu- 
lerlichc Betriebsweise ergibt Die getrocknete Carbo- 
natfallung besitzt in diesem Falle in der Regel eine etwas 
I > klemere Oberflache (z. B. etwa 80 bis 90 mVg gegenuber 
einer iniieren Oberflache von 120 bis 130 mVg, wie 5.ie 
bei einer gceigneten kontinuierlichen Betrebsweise 
erhalten wird). .Die beobachtete Aktivitat des ICatalysa- 
tors ist aber auci; bei diskontinuierlicher Herstellungs- 
2a weise befriedigend; der Unterschied in den Aktivitaten 
der jeweiligen Kontakte entspricht etwa den gemesse- 
nen inneren Oberflachen, obwohl die beobachteten 
Strukturen der Carbonatfallungen sich durch ihr 
R6ntgendiag>-amm unterscheiden. 
25 Wesentlicher Bestandteil der Erfindung ist nun die 
Behandlung des trockenen, aus den Carbonaten durch 
Gluhen erhaltenen Oxidgemisches mit einer Molybdan 
enthaltenden Losung. 
Man behandelt denmach zunachst das Gemisch der 
)■) Carbonate bzw. Phosphate von Kobalt. Kupfer und 
Mangan bet etwa 400 bis eoCC. insbesondere 420 bis 
540''C (zweckmaGig mit Luft), laBt abkuhlen, wascht 
vorteilhaft nochmal.s mit reinem Wasser und teigt das 
erhaltene Oxidpulvcr mit einer z. B. waBrigen Ammoni- 
H ummolybdatlosung (20 bis 25 g MoO,/100 ml) an. Durch 
Ansauern mit Saipetersaure wird Molybdantrioxid auf 
den Katalysator aufgefallt; die erhaltene Mas.se, die eine 
geeignete Konsistenz haben sollte, wird dann am besten 
diiekt zu Strangen, Perlen oder Tabletten verformt. die 
in iiblicher Weise nochmals kalziniert und dann im 
Wasserstoffstrcm reduziert werden. Die Zugabe von 
MoOj auf diese Weise ergibt eine deutliche Verbesse- 
rung der Verformbarkeit. 

Die V/irkung der Nachbehandlung mit Molvbdanver- 
bmdungen ist iiberraschend: Wie sich aus der nachfol- 
genden Tabelle ergibt, nimmt das Litergewicht und die 
Harte einos mit Molybdan behandelten Katalysators 
gegenilber einem unbehandelten Katalysator betracht- 
lich zu, gleichzeitig nimmt die Porositat maBig ab. Die 
Hartezunahme ist naturlich fur den technischen Wen 
des Katalysators au.lerordentlich wichtig. Oberraschen- 
derweise wird dariiber hinaus eine ganz beirachtlich 
gesieigerte Hydrierungsgeschwindigkeit beobachtet: 
Unter vergleichbaren Bedingungen r'.eigt z. B. der 
Umsatz von Adipinsaure zum Hexandiol von 55% an 
einem Kontakt ohne Molybdantrioxid auf 99% an 
einem solchen mit 4% Molybdanoxid. 



Tabelle 
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Die OberfUche nach BET wird trotz Venninderung 
der Porositfit z. B. bci 4) gegenOber !) nicht wesentlich 
verSndert 

Der Katalysator eigne! sich je nach fluBerer Form als 
Fullung fur einen geeigneten Druckreaktor, z. B. einen 
druckfcsten Reaktionsturm (Festbeltverfahren) oder 
zur Suspension in einem entsprechenden flOssigen 
MediuntL Es bedarf nicht der Erwflhnung, daS fQr beide 
Verwendungszwecke ein besonders abriebfester barter 
Katalysator von groBer Wichtigkeit isL m 

Fur das Hydrierverfahren sind — wie eingangs 
erwahnt — ein- oder ntehrwertige CarbonsSuren, 
insbesondere der aliphatischen oder cydoaliphaiischen 
Reihe mit z. B. 1 bis 20 C- Atomen geeignet 

Im Prinzip ist der Katalysator aber auch zur r> 
Umwandlung anderer, z. B. aromatischer oder oleHnisch 
unges3ttigter, ein- oder nsehrwertiger CarbonsSuren in 
die entsprechenden - gegebenenfalls gesSttigten — 
Alkohole und fOr andere H^drierungen geeignet Ein 
sntsprechendes Beispiel wird nachstehend gegeben. Die 
zu hydrierenden Verbindungen kdnnen, von der 
Carbonsauregruppe abgesehen. Kohlenwasserstoff- 
struktur haben oder substituiert sein. Die Substituenten 
kdnnen z. B. nicht hydrierbare, wie Amino- oder 
Hydroxylgnippen, oder hydrierbare. etwa NOr-Gnip- y, 
pen, sein. 

Von den geeigneten Ausgangsstoffen seien beispiels- 
weise genannt: Essigsaure, Propionsaure. ButtersSure, 
Stearinsaure, Olsaure, BemsteinsSure, Adipinsaure. 
Dodecandisaure-(1,12), Benzoesaure, Terephthalsaure. w 
IsophthaJsaure, Napbthalin-(t.8}-dicarbonsaure, Phenyl- 
essigsaure, Cyclohexancarbonsaure, Hexahydroiere- 
phthalsaure, e-Hydroxycapronsaure, p-Nitrobenzoesau- 
re,Salicyisaure,m-An)inobenzoesaure,^-Amino; opion- 
saure und Brenztraubensaure. Selbstverstandlici> lassen 15 
sich auch Gemische von Carbonsauren hydrieren. Ei" 
B«;ispiel dieser Art ist das technische Carbonsaurege- 
misch aus Mono- und Dicarbonsauren, das l»ei der 
katalytischen Oxydation von Cyclohexan mit Luft als 
Nebenproduktanfailt. 4u 

Die Hydriening der mono- oder polyfunktionellen 
Carbonsauren fii-det in waSrigcn oder alkoholischen 
Losungen oder in einer Mischung von Wasser und 
Alkohol statt, wobei zweckmaBigerweise die hydrierte 
Verbindung — dh. normalerweise ein Alkohol — als 43 
VerdQnnungsmittel dieiiL 

Die VerdOnnang wird fc«ivorzugt so gewahlt, daB der 
Temperaturanstieg in adiabaiisch betriebeten Reakto- 
ren pro Durchgang 30°C nicht Qber^chreiteL Geeignete 
Hydriertemperaturen licgen zwischen ;50 und 250° C, so 
insbesondere zwischen 190 und 230°C der U.-«ick sollle 
mindestens 100 bis 150 bar betragen, bevorzugt slnd 150 
bis 280 bar; bfiberer Druck ist zwar nicht von Nachisil. 
aber im aUgemeinen ohne VorteiL 

FQr die spezielle Verfahrensweise des Hydrierens an ss 
einem fest angeordneten Katalysator ist noch zu 
bemerken: Man verwendet im aUgemeinen PreBlinge in 
Strangform mit einem Durchmesser von 3 bis 5 mm und 
einer Lange von ca. 5 bis 15 mm oder Kugein mit einem 
Durchmesser irn Bereich von etwa 3 bis 5 mm. Anders 60 
gefonnte Katalysatorpartikel haben in der Regel ein der 
/Cugelforni etwa entsprechendes Volumen oder SuBeres 
MaB. 

Die Reaktionsbedingungen werden in diesem Faile so 
gewahlt, dail eine gleichmaBige Versorgung der 65 
KatalysatorfOllung mit FlQssigkeit gesichert ist; z.B. 
betragt der FlQssigkeitsdurchsatz zwischen 20 ur^ 
40 mVm2 - h (die Querschnittsfiache in Quadratmetem 



bezieht sich auf den leeren ReaktorX Der Gasdurchsatz 
(die Gasbelastung) kann dann ebenfalls bei z. B. 20 bis 
40 mVm» • h liegen (wiederum bezogen auf den leeren 
Reaktor,bei20"'C). 

Beispiel 1 

Katalysatorherstellung 

Ein Kaulysaior (I) wird hergestellt durch zweistuFiges 
Fallen eines Gemisches von Nitratldsungen, bestehend 
aus 383 kg einer 12,6% Kobalt enthaltenden Kobalini- 
trattesung. 6.53 kg einer 153% Kupfer enthaltenden 
KupfemittatlOsung. 2,78 kg einer 1 2,6% Mangan enthal- 
tenden Mangannitratldsung und 0,199 kg einer 
753%igen Phospho.'saure mit 20%iger Sodaldsung. 
Dabei wird foIgendermaBen verfahren: In einem ersten 
Ruhrbehaiter (Nutzinhalt 6 1) wird die Nitratldsung, die 
einer Menge von etwa 1 3 kg Oxid/h entspricht. bei 
50°C mit so viel Sodaldsung anfer gutem ROhren 
versetzt, daB ein pH von 8A mit einer Glaselektrode 
gemessen, aufrechterhalten wird. Die unvollsUndige 
Failung wird in einem zweiten RQhrbehaiter dann 
ebenfalls knntinuierlich mit weiterer Metallsalzl&sung 
tuf einen pH von 6.8 bis 7,5 gebracht. wobei die Failung 
volistandig wird. Die Failung wird gewaschen und 
getrockncL 

Dabei erhalt man ein basisches Carbonat rait einer 
BET-Oberfiache von 120 mVg. Dieses Carbonat wird 
dann bei einer Temperatur im Btreich von 420 bis 
540° C im Luftstrom zu Oxid zerseut und mit voll 
entsalztem Wasser das restliche Alkali herausgewa- 
schen. 4 kg der gewaschenen und getrockneien Oxids 
werden nun in einem Kneter mit 652 g einer 25,5%igeh 
M0O3 enthaltenden Auflosung von technischcm Mblyb- 
danoxidhydrat ir waBriger AmmoniaklSsung versetzt 
und durch Kneten vermiscliL Man gibt auSerdem die bei 
den Waschprozessen verlorene Phosphorsaiire zu, tragi 
in den Kneter dann 285 g einer 653%igen HNOj und 
1300g vollentsalztes Wasser ein und knetet intensiv 2J5 
Stunden. Die Masse vrird dann zii StrangpreBtingen 
verfomt. getrocknet und bei 500° C 6 Stunden 
kalziniert Die erhaltenen StrangpreBlinge haben einen 
Durchmesser von 4 mm. ein SchQttgewicht von 1700 g/1 
und eine Porositat von 0.16 mVg, die Hanezahl betrast 
524. ^ 
Die Hartezahl wird foIgendermaBen bestimmt: 
Man belastet 25 StrangpreBlinge mittels einer 
Schneidevorrichtung nacheinander mit steigendero 
Gewicht von 1; 2; 3...kg, bis alle PreBlinge zerstdrt 
sind. 

Man notiert die Zahlen der bei den einzelnen 
Belastungen unzerst6rt gebliebenen PreBlinge und 
drQckt sie als Prozentzahlen, bezogen auf die ursprOngli- 
che Anzahl Kdmer (25) aus. Die Summe aller 
Prozentzahlen ergibt die HartezahL 

Ein aas dem gleichen Oxid hergestellter Katalysator 
ohne aufgef£i!!i>s Molybdanoxid hat ein SchOttgewtcfat 
von 1360 g/1 und eine Porositat von 0^6 mVg sowie eine 
Hartezahl von 200. Die BET-OberfUcfaen beider 
Kontakte betragen etwa 55 mVg. 

Beispiel la 
Hydrierung 

Mit dem nach Beispiel 1 hergesteCten Katalysator 
wird ein 13 500 GewichUteile fassender Rohrreaktor 
gefollt und der KataJysator in Qblicher Weise reduziert 
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bis ctwa 85% der tbeoretischen Wassermenge angefal- 
lensind. 

• Es soU nun ein technisches Gemisch von SSuren. die 
als Nebenprodukic bei der Oxidation von Cyclohexan 
anfaUen. bestchend m 85% aus OxycapronsSure und '> 
AdipinsSure im Veridltnis 1 : 1 sowie kurzkettigeren 
Dicarbonsiuren, hydrien werden. Nach desn Aufheizen 
auf 205° C und bei einem Wasserstofrdnick von 280 bar 
werden standlich 3500 Gewichtsteiie einer 37%igen 
waBrigen LSsung des Si>iregeinische$ dem Reaktor io 
zugefahrt. vom ablaufenden Gemisch werden nach 
Entfemung der niedrigsiedendcn Alkohole und des 
Reaktionswassers 7500 Gewiditsteile je Stunde zurilck- 
gefDhrt Man erhilt eine GesamtnOssigkeitsbelastung 
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bezogen wS den leergedachien Reaktorquerschniit von 
23 mVin>/h und eine effektive Wasserstoribeiastung von 
25 mVm'/h (Gasmenge bei 280 bar, wobei eine entspre- 
chende Gasbewegung durch die Qbliche KreisgasfOh- 
rung aufrechterhalten wird). 

Das Zulaufgemisch hat eine SSurezahl von 62 und 
eine Esterzahl von 25. Das rohe, durt:hhydrierte 
Gemisch hat eine Sflurezahl von 13 und eine Esterzahl 
von 33. Nach dem Abtrcnnen des Wassers und der 
einwertigen Alkohole wird das rohe Diolgemisch 
fraktioniert Man erhait aus jeweils 1000 Gewichuteiien 
Rohdiol 850 Gewichtsteiie Hexandiol- 1,6. was einer 
Ausbeute, bezogen auf Adipin- und OxycapronsSure. 
von9l%entspriclit 
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